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Instrumento sensor y procedimiento para la detección de
compuestos volátiles.
El objeto de la presente invención es un instrumento sen-
sor para la detección de compuestos volátiles, produci-
dos por productos sólidos y líquidos, el cual comprende
los siguientes elementos: (a) un sistema de concentra-
ción de volátiles (b) un sistema de separación de voláti-
les mediante columna cromatográfica (c) una llave de tres
vías (en forma de T) y (d) una cámara que alberga varios
sensores situados a lo largo de la misma de manera no
enfrentada; y (e) un sistema electrónico de control de los
sensores y transferencia de la información a un ordenador
personal.
Constituye igualmente objeto de la presente invención un
procedimiento para la detección de compuestos volátiles,
producidos por productos sólidos y líquidos mediante di-
cho instrumento sensor.
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DESCRIPCIÓN
Instrumento sensor y procedimiento para la detección de compuestos volátiles.
Objeto de la invención
Constituye un primer objeto de la presente invención un instrumento sensor para la detección de compuestos
volátiles, producidos por productos sólidos y líquidos, el cual comprende los siguientes elementos: (a) un sistema de
concentración de volátiles constituido por un vial de un material inerte con cierre hermético en el que se deposita la
muestra a medir, y en el que existe una entrada regulada de gas (helio o aire seco) y una salida acoplada a una columna
cromatográfica; (b) un sistema de separación de volátiles mediante columna cromatográfica capilar con fase polar
enrollada a un bloque metálico que es calentado mediante resistencias y cuyo control de temperatura es controlado
automáticamente, uno de los extremos de la columna va al sistema de concentración de volátiles y el otro a una llave
en forma de T; (c) una llave de tres vías (en forma de T) cuyas dos entradas están ocupadas por el gas proveniente de la
columna capilar y por un flujo constante de aire, y la salida está conectada a la cámara de sensores; (d) una cámara de
sensores fabricada en acero inoxidable que alberga cuatro o seis sensores situados a lo largo de la cámara de manera
no enfrentada; y (e) un sistema electrónico de control de los sensores y transferencia de la información a un ordenador
personal.
Constituye igualmente un objeto de la presente invención un procedimiento para la detección de compuestos volá-
tiles, producidos por productos sólidos y líquidos que comprende: (a) una fase de concentración de volátiles en espacio
de cabeza estático con temperatura y tiempo prefijados; (b) una fase de transferencia de los volátiles mediante arrastre
con aire o nitrógeno a través de la columna capilar de fase polar calentada a temperatura prefijada; (c) una fase de
medida, o captación del aroma, llevada a cabo por sensores situados en la cámara cilíndrica de acero; y (d) un sistema
informático interactivo de control del proceso y presentación de la información resultante.
Estado de la técnica
La técnica actual contempla la existencia de diversos sistemas de sensores de aroma, pero todos ellos utilizan
cámaras de exposición de los compuestos volátiles a los sensores que son distintas a la descrita en el presente registro,
y además ninguno utiliza ni la mezcla de gases descrita ni una técnica separativa de los compuestos volátiles como
paso previo a la exposición del aroma a los sensores.
La Figura 1 muestra el esquema básico de un sistema de sensores, en el que 1 es un flujómetro, 2 son válvulas, 3
es el vial (muestra), 4 es la cámara de los sensores, y 5 un convertidor analógico digital.
En los últimos años han aparecido diversos diseños basados en sensores de aroma (patente española 2 209 633;
Capone, S., Epifani, M., Quaranta, F., Siciliano, P., Taurino, A., Vasanelli, L. Sensors and Actuators B, 78(2001),
pp. 174-179), pero la información suministrada por cada sensor se limita a una curva de respuesta con un único
máximo, lo que plantea problemas cuando se caracterizan aromas complejos (ej. aroma de alimentos). Por otra parte,
las cámaras de sensores que actualmente existen tienen una geometría que no permite la distribución homogénea del
gas de arrastre (ej. geometría paralelipédica), y tienen un volumen muerto que ralentiza la recuperación de la señal
base. Por este motivo, un acoplamiento de una columna cromatográfica a los sistemas de sensores convencionales para
analizar aromas complejos no sería suficiente, ya que se requiere, además, un cambio en la geometría de la cámara y
disposición de los sensores.
Explicación de la invención
Constituye un objeto de la presente invención un instrumento sensor para la detección de compuestos volátiles
producidos por productos sólidos y líquidos que incluye los siguientes elementos:
a) un sistema de concentración de volátiles
b) una cámara de sensores
c) un sistema electrónico de control de los sensores y transferencia de la información a un sistema informático
Entre el sistema de concentración de volátiles y la cámara de sensores se intercala un sistema de separación de
volátiles mediante columna cromatográfica, preferentemente capilar.
El sistema de concentración de volátiles está constituido por un recipiente de cualquier material inerte frente a los
productos sólidos y líquidos cuyos compuestos volátiles se pretende detectar, estando dicho recipiente provisto de un
cierre hermético, de una entrada regulada de gas de arrastre y de una salida acoplada a una columna cromatográfica.
El material inerte del que está hecho el recipiente es preferiblemente vidrio o acero inoxidable, incorporando dicho
recipiente medios de termostatización.
La cámara de sensores tiene una geometría que minimiza la aparición de espacios muertos, preferentemente cilín-
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a lo largo de dicha cámara en posiciones opuestas pero no enfrentadas. La cámara incorpora un orificio para la entrada
de la mezcla de gases con control automático de caudal y un orificio de salida al exterior.
El sistema de separación de volátiles mediante columna cromatográfica está formado por una columna capilar con
fase polar enrollada a un bloque metálico que es calentado mediante cualquier medio calefactor conocido, particular-
mente mediante resistencias eléctricas. La columna cromatográfica capilar es de polaridad media y tiene una longitud
comprendida entre 5 y 20 m.
El sistema de separación de volátiles incorpora medios de control automático de la temperatura, así como los
correspondientes adaptadores y sus conexiones.
Entre el sistema de separación de volátiles y la cámara de sensores se intercala una válvula de tres vías (en forma
de T), a cuyas entradas se acoplan el gas procedente de la columna capilar y un flujo constante de aire y cuya salida
está conectada a la cámara de sensores, mezclándose en dicha válvula el gas procedente de la columna cromatográfica
con aire, en las proporciones fijas de 1:25, 1:50 ó 1:100 mL/min.
Constituye igualmente objeto de la presente invención un procedimiento para la detección de compuestos volá-
tiles producidos por productos sólidos y líquidos mediante dicho instrumento sensor, que incluye una primera etapa
de limpieza de la cámara de sensores con un flujo constante de aire húmedo, preferentemente de 100 mL/min, has-
ta la completa estabilización de la línea base de los sensores, teniendo lugar después sucesivamente los siguientes
pasos:
a) formación del espacio de cabeza constituido por los compuestos volátiles (aroma) en el sistema de concentra-
ción de volátiles a temperatura comprendida, en función del tipo de muestra, entre la temperatura ambiente y
40ºC y durante un periodo de tiempo comprendido entre 5 y 15 minutos, preferentemente 10 minutos.
b) arrastre de los volátiles del espacio de cabeza mediante un gas de arrastre, particularmente helio ó aire seco, a
través de una columna cromatográfica, preferentemente capilar de fase polar, termostatizada por encima de la
temperatura ambiente mediante un programa automático de control de la temperatura.
c) transferencia de los compuestos volátiles, junto con un flujo constante de aire suplementario, preferentemente
20 mL/min., a la cámara de sensores, los cuales reaccionan a la presencia de compuestos volátiles, y posterior
registro de las señales de los sensores en la memoria de un ordenador previa conversión de las señales analógicas
en digitales.
Por último, es también un objeto de la presente invención la utilización de dicho instrumento sensor para la de-
tección de compuestos volátiles producidos bien por muestras alimentarias, preferentemente de base oleosa, más
preferentemente aceite de oliva, ó también por productos usados en perfumería, preferentemente de base oleosa.
Breve descripción de las figuras
Figura 1. Esquema básico de un sistema de sensores.
Figura 2.- Vista general, en perspectiva, de las diferentes partes del instrumento sensor para la detección de com-
puestos volátiles producidos por productos sólidos y líquidos.
Figura 3.- Primera derivada de la respuesta de uno de los sensores del sistema al aroma de un aceite de oliva virgen.
Descripción detallada de la invención
La invención que se describe en la presente memoria trata de un nuevo aparato o instrumento, provisto de sensores,
de diferentes tipos y firmas comerciales, para su utilización en la determinación del aroma, en particular de aceites de
oliva y pastas de aceitunas molidas o trituradas. El aparato está constituido por las siguientes partes: a) un recipiente,
por ejemplo un vial, de un material tal como el cristal, con cierre hermético y termostatizado, en el que se deposita
la muestra sólida o líquida, que además posee una válvula de control del gas de arrastre (helio o aire seco); b) una
columna cromatográfica de polaridad media y longitud variable, entre 5 y 20 metros, enrollada a un bloque de aluminio
calentado mediante resistencias, cuya temperatura es controlada por un sistema automático, así como sus adaptadores
y conexiones; c) una válvula de tres vías que mezcla el gas proveniente de la columna o del vial de muestreo con aire,
en las proporciones fijas de 1:25 ó 1:50 ó 1:100 mL/min; d) una cámara cilíndrica de acero inoxidable, de dimensiones
adecuadas, en cuyo interior se disponen varios sensores de manera lineal, opuesta pero no enfrentada; la cámara está
provista de un orificio para la entrada de la mezcla de gases, con caudal controlado automáticamente, y otro de salida
al exterior. La evaluación del aroma se produce a través de la variación de la resistencia de carga de los sensores que
se traduce en variaciones de potencial que son convertidas en señales digitales por un conversor A/D. Un programa de
software interactivo con el usuario permite controlar todo el sistema, observar las señales de salida de los sensores y
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Esencialmente, el procedimiento de análisis comprende cuatro fases:
• La 1ª fase consiste en la limpieza de la cámara, mediante la circulación de aire húmedo con caudal constante
(100 mL/min) hasta que los sensores recuperen su línea base.
• La 2ª fase consiste en la formación del espacio de cabeza estático en el vial de muestreo calentado a temperatura
programada en virtud del tipo de muestra. El tiempo de formación del espacio de cabeza es fijado en función
del tipo de muestra. El control de temperatura y tiempo es automático.
• La 3ª fase consiste en el arrastre de los volátiles del espacio de cabeza a través de una columna capilar de fase
polar calentada mediante un programa automático de control de la temperatura. La transferencia de calor se
realiza a través de un cilindro metálico que incluye las resistencias calefactoras.
• La 4ª fase consiste en la transferencia de los compuestos volátiles arrastrados desde el vial de muestreo, a
través de la columna capilar, hasta la cámara donde están situados los sensores que reaccionan a la presencia de
compuestos volátiles. En esta fase se registran las señales de los sensores en la memoria de un ordenador previa
conversión de las señales analógicas en digitales.
La figura 2 muestra las diferentes partes del instrumento de forma esquemática. Por tanto, esta figura es mera-
mente informativa de la estructura del instrumento objeto de la presente invención, debiéndose, en consecuencia, ser
reconocido y examinado sin carácter limitativo en cualquiera de sus partes.
Los números que se insertan en figura representada corresponden a:
1.- Entrada del gas de arrastre (helio, nitrógeno o aire seco)
2.- Válvula de aguja que controla el caudal del gas de arrastre
3.- Tubo de conexión al vial donde se deposita la muestra sólida o líquida
4.- Resistencia calefactoras controladas mediante en su sistema automático comercial
5.- Sistema metálico calefactor de forma cilíndrica que se calienta con las resistencias descritas
6.- Vial de muestreo con entrada del gas de arrastre y salida de columna capilar
7.- Columna cromatográfica polar de longitud variable entre 5 m y 20 m
8.- Válvula tres vías
9.- Entrada de aire suplementario cuyo caudal es controlado mediante sistema automático comercial.
10.- Cámara cilíndrica de acero inoxidable en la que se encuentran situados los sensores
11.- Sensores de óxidos metálicos, cuyo número puede ser 4, 6 ú 8.
12.- Salida del instrumento de medida.
Estimando que están adecuadamente descritas todas y cada una de las partes que constituyen el instrumento sensor
para la detección de compuestos volátiles producidos por productos sólidos y líquidos sólo hay que consignar la posi-
bilidad de que sus partes puedan también fabricarse con otros materiales y tamaños, pudiendo igualmente introducirse
en su constitución, aquellas variaciones de tipo constructivo que la práctica aconseje, siempre y cuando las mismas,
no alteren los puntos esenciales de la presente invención.
Modo de realización de la invención
La presente invención se ilustra adicionalmente mediante el ejemplo, no limitativo, del análisis del aroma del aceite
de oliva virgen:
Se dispone 5 g de aceite de oliva virgen en un vial de vidrio (o de cualquier otro material inerte) calentado a 40ºC
durante 10 minutos. Tras este periodo de tiempo, el aceite se somete a agitación y se hace pasar 1 mL/min de gas
nitrógeno durante 20 minutos. El gas arrastra los compuestos volátiles del espacio de cabeza a través de una columna
capilar DB-WAX de sílice fundida, de 20 m de longitud, 0,25 mm de diámetro interno y un espesor de fase de 0,25
µm (J&W Scientific, Folsom, CA, USA). La columna capilar, enrollada a un bloque de aluminio calefactado a través
de un controlador digital de temperatura (Regulador electrónico “Electemp” J.P. Selecta S.A., conectado a un sensor
de temperatura Pt-100), se mantiene en isoterma a 80ºC. En la salida de la columna se inyecta 25 mL/min de aire, a
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compuestos volátiles + aire) constituye el gas de entrada a la cámara de sensores. La cámara de sensores, de acero y de
forma cilíndrica (11 cm longitud x 1,74 cm diámetro), está compuesta por 4 sensores de óxidos metálicos (SBAQ1A,
SB11A, SB15A, SB31; de la firma FIS, Inc.). Las respuestas de los sensores se registra durante 20 min mediante
una tarjeta de adquisición de datos PCI 1200 (National Instruments) y un software programado en VisualBasic (v.6.0,
Microsoft). La adquisición comienza en el momento en el que el gas nitrógeno arrastra el espacio de cabeza. La Figura
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REIVINDICACIONES
1. Instrumento sensor para la detección de compuestos volátiles producidos por productos sólidos y líquidos que
incluye los siguientes elementos:
a) un sistema de concentración de volátiles
b) una cámara de sensores
c) un sistema electrónico de control de los sensores y transferencia de la información a un sistema informático
caracterizado porque entre el sistema de concentración de volátiles y la cámara de sensores se intercala un sistema
de separación de volátiles mediante columna cromatográfica, preferentemente capilar.
2. Instrumento sensor para la detección de compuestos volátiles según la reivindicación 1, caracterizado porque
el sistema de concentración de volátiles está constituido por un recipiente de cualquier material inerte frente a los
productos sólidos y líquidos cuyos compuestos volátiles se pretende detectar, estando dicho recipiente provisto de un
cierre hermético, de una entrada regulada de gas de arrastre y de una salida acoplada a una columna cromatográfica.
3. Instrumento sensor para la detección de compuestos volátiles según la reivindicación 2, caracterizado porque el
material inerte del que está hecho el recipiente es preferiblemente vidrio o acero inoxidable y porque dicho recipiente
incorpora medios de termostatización.
4. Instrumento sensor para la detección de compuestos volátiles según las reivindicaciones 1-3, caracterizado
porque la cámara de sensores tiene una geometría que minimiza la aparición de espacios muertos, preferentemente
cilíndrica, semiesférica ó troncocónica.
5. Instrumento sensor para la detección de compuestos volátiles según la reivindicación 4, caracterizado porque
la cámara de sensores alberga entre 2 y 12, preferentemente entre 4 y 8, sensores dispuestos linealmente a lo largo de
dicha cámara en posiciones opuestas pero no enfrentadas, y porque dicha cámara incorpora un orificio para la entrada
de la mezcla de gases con control automático de caudal y un orificio de salida al exterior.
6. Instrumento sensor para la detección de compuestos volátiles según las reivindicaciones 1-5, caracterizado
porque el sistema de separación de volátiles mediante columna cromatográfica está formado por una columna capi-
lar con fase polar enrollada a un bloque metálico que es calentado mediante cualquier medio calefactor conocido,
particularmente mediante resistencias eléctricas.
7. Instrumento sensor para la detección de compuestos volátiles según la reivindicación 6, caracterizado porque
la columna cromatográfica capilar es de polaridad media y tiene una longitud comprendida entre 5 y 20 m.
8. Instrumento sensor para la detección de compuestos volátiles según las reivindicaciones 6 y 7, caracterizado
porque el sistema de separación de volátiles incorpora medios de control automático de la temperatura, así como los
correspondientes adaptadores y sus conexiones.
9. Instrumento sensor para la detección de compuestos volátiles según las reivindicaciones 1-8, caracterizado
porque incluye entre el sistema de separación de volátiles y la cámara de sensores una válvula de tres vías (en forma
de T), a cuyas entradas se acoplan el gas procedente de la columna capilar y un flujo constante de aire y cuya salida
está conectada a la cámara de sensores, mezclándose en dicha válvula el gas procedente de la columna cromatográfica
con aire, en las proporciones fijas de 1:25, 1:50 ó 1:100 mL/min.
10. Procedimiento para la detección de compuestos volátiles producidos por productos sólidos y líquidos mediante
un instrumento sensor según las reivindicaciones 1 a 9, que incluye una primera etapa de limpieza de la cámara de
sensores con un flujo constante de aire húmedo, preferentemente de 100 mL/min, hasta la completa estabilización de
la línea base de los sensores, y caracterizado porque sucesivamente tiene lugar:
a) formación del espacio de cabeza constituido por los compuestos volátiles (aroma) en el sistema de concentra-
ción de volátiles a temperatura comprendida, en función del tipo de muestra, entre la temperatura ambiente y
40ºC y durante un periodo de tiempo comprendido entre 5 y 15 minutos, preferentemente 10 minutos.
b) arrastre de los volátiles del espacio de cabeza mediante un gas de arrastre, particularmente helio ó aire seco, a
través de una columna cromatográfica, preferentemente capilar de fase polar, termostatizada por encima de la
temperatura ambiente mediante un programa automático de control de la temperatura.
c) transferencia de los compuestos volátiles, junto con un flujo constante de aire suplementario preferentemente
20 mL/min., a la cámara de sensores, los cuales reaccionan a la presencia de compuestos volátiles, y posterior
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11. Utilización de un instrumento sensor según las reivindicaciones 1-9, para la detección de compuestos volátiles
producidos por muestras alimentarias, preferentemente de base oleosa, más preferentemente aceite de oliva.
12. Utilización de un instrumento sensor según las reivindicaciones 1-9, para la determinación de compuestos
volátiles producidos por productos usados en perfumería, preferentemente de base oleosa.
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c) un sistema electrónico de control de los sensores y transferencia de la información a un sistema informático (50) en el que
entre el sistema de concentración de volátiles (20) y los sensores (37,38) se intercala un sistema de separación de volátiles
mediante columna cromatográfica capilar (33).
La única diferencia entre el objeto reivindicado y el objeto descrito en D01 reside en que en éste último los sensores están
integrados en la propia cámara que constituye el cromatógrafo mientras que en la solicitud los sensores se alojan en una
cámara aparte. No obstante, esta diferencia estructural se considera una mera opción de diseño del sistema, que no confiere
a la reivindicación 1 actividad inventiva.
Reivindicaciones 2-9
Las reivindicaciones dependientes de la reivindicación 1 no comprenden características técnicas nuevas o adicionales que
impliquen actividad inventiva frente a lo divulgado en el documento D01.
En cuanto a las reivindicaciones 2 y 3, las características reivindicadas se consideran elementos comunes del estado de la
técnica. En particular, y a título de ejemplo, el sistema de concentración de volátiles del documento D01 igualmente comprende
medios de regulación térmica y una entrada de gas regulada (36).
En relación con las reivindicaciones 4 y 5 en las que se definen las características estructurales de la cámara de sensores, y la
disposición de los mismos en ella, se consideran en principio todas ellas meras opciones de diseño.
En cuanto a las reivindicaciones 6-8, referentes al sistema de concentración de volátiles, se considera que las características
definidas en ellas bien son opciones de diseño bien son características suficientemente conocidas en el sector de la técnica
relacionado, que se encuentran presentes habitualmente en los cromatógrafos conocidos.
En lo referente a la válvula de tres vías definida en la reivindicación 9, se considera éste un elemento perteneciente al cono-
cimiento técnico común que un experto en la materia incorporaría sin esfuerzo inventivo en el dispositivo del documento D01
a la salida de la columna (33) con objeto de mezclar el gas procedente de la misma con aire, en cualquier proporción que se
predeterminara. De hecho en D01 se describe una solución equivalente para calibrar el dispositivo descrito, que comprende
una válvula de tres vías (16) y un sistema de válvulas (36, 52, 54) que permite introducir en el cromatógrafo diferentes mezclas
y concentraciones de gases (col. 4, lin. 12-45).
Por todo lo anterior se considera que, a la vista del estado de la técnica anterior, las reivindicaciones 1-9 de dispositivo, no
satisfarían el requisito de actividad inventiva en el sentido del art. 8.1 LP.
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Reivindicación 10
En el documento D01 se describe el siguiente procedimiento (las referencias entre paréntesis se refieren a D01):
Procedimiento para la detección de compuestos volátiles producidos por productos sólidos y líquidos mediante un instrumento
sensor que comprende las siguientes etapas sucesivas:
a) formación del espacio de cabeza constituido por los compuestos volátiles en el sistema de concentración de volátiles a
temperatura controlada (col. 3, lin. 25-51).
b) arrastre de los volátiles del espacio de cabeza mediante un gas de arrastre, a través de una columna cromatográfica, cuya
temperatura se regula mediante un programa automático de control de la temperatura (col. 3, lin.25 - col. 4, lin.2)
c) transferencia de los compuestos volátiles, junto con un flujo constante de aire suplementario (26) a la cámara de sensores,
los cuales reaccionan a la presencia de compuestos volátiles, y posterior registro de las señales de los sensores en la memoria
de un ordenador (col. 3, lin.64 - col. 4, lin.2).
Mas allá de la etapa previa de limpieza de la cámara de sensores, etapa común del estado de la técnica relacionado (véase por
ejemplo D02, párr. 10) las diferencias observadas entre el procedimiento reivindicado en la solicitud y el procedimiento descrito
en D01 se consideran opciones de selección de temperaturas y tiempos, dependientes del tipo de muestras analizadas y cuyos
parámetros si bien serán específicos de cada muestra, se reivindican aquí de manera general y se entienden como rangos de
aplicación evidentes para el experto en la materia.
Reivindicaciones 11-12
Los usos reivindicados para el dispositivo reivindicado se consideran usos evidentes por lo que estas reivindicaciones carecen
de actividad inventiva. Véase como ejemplo, el documento D02 (párr. 17) en el que se divulgan diferentes aplicaciones de este
tipo de instrumentos, entre los que se citan productos de la industria alimenticia o cosmética.
